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氨基葡萄糖硫酸铀盐的制备及其性质
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摘 要:以氨基葡萄糖盐酸盐为原料，通过甲酶呐方法制备氨基葡萄糖硫酸纳盐。 氨基葡萄糖盐酸盐先与阳

醇俐反应生成氨基葡萄糖碱，再与三氧化硫反应，得白色粉末状产品俨 经物理和化学分析，其[α]明为+

54.130，氨基葡萄糖含量为55.909毛，亚硫酸根含量为32.67%，铀离子含量为8皿%，氯离F含量为2.36')在u
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Preparation of glucosamine sulphate sodium 

and its properties 
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Abstract: A me咄od for prepari吨glu=皿nne sulfate sodium from glucosamine hy也田hloridewas d倒ribed 四e
glu跚跚配hyd阳�hloride reacted with时iwn methylate to produce gl时osamine b酣Then， the b酣阳ctedwi由
trioxide sulfate to form white阳wder prodllct of gIucosamine sulfs阳回dium ηle results of physical and chemÎcal 
analysis showed that the specific rotation of this product W&'l + 54. 130 at 20吃 ，皿d the content of glucosamine， 
sulfite ion， sodium ion and hy巾。chloride ionwere 55.9%， 32.7% ， 8.5%， 2.4%，陀spectively
Key words: glu('A)samine hy企uchloride; sodiwn mrthylate; glllcosamine sulfute sodium 

D氨基葡萄糖硫酸盐(D-Glucosamine Sulfate Salt)是氨基葡萄糖的 种重要衍生物，是人体内告成氨
基粘性多糖、糖蛋白、糖脂等大分子的重要原料[1JO 妻与肌脏、韧带、皮肤、骨髓且心脏瓣膜等器官的形
成['1 前人研究证明，氨基葡萄糖硫酸制盐能明显缓解关节蛊及风湿病所引起的疼痛且改善行走状
况[3];可以预防、治疗及修复结蜡组织损伤[4];对骨悟和关节炎症也有 定的疗效[5，6:同时也有助于急
性、慢性创伤的盘合[70。关于氨基葡萄糖硫酸盐的制备前人已有报道L剖，但产品的稳定性差，极易氧化
和潮解。 本主以氨基葡萄糖盐酸盐为原料，制备氨基葡萄糖硫酸铀盐，使产品的稳定性有较大提高 ，井
对产品的一些性质进行研究，为工业化生产高质量的氨基葡萄糖琉酸饷盐提供依据。

1 材料与方法

1.1 实验材料

氨基葡萄糖盐酸盐由本实验室制备，以SIGMA公司产品为标样测得其吉量为99.8%。
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1.2 氨基葡萄糖硫酸纳盐的制备

在10∞rnL的三口烧瓶中加入 350rnL无水甲醇 ，将7g 盘属铀加入无水甲醇进行反应，并除去反应所
生成的氧气。 然后，加入曲g 氨基葡萄糖盐酸盐(与金属铀的摩尔比为" 1)于上述甲醇饷榕液中，在搅

拌(刷内lin )条件下反应5min o 反应终止后离心。拥向in，lOmin)。 以除去反应中生成的氧化铀及未
反应的甲醇锅。 将得到的上清液转移到 10αrnL的三口烧瓶中，缓慢加入IOrr止吉20%三氧化碗的发烟
硫酸(与反应生成的氨基葡萄糖碱摩尔数相等)，在低温下搅拌lh后，添加5∞rnL丙隅，再搅拌30min 后
进行抽滤。 得臼色团体粉末，经丙酣和乙酷洗涤后，真空干燥。 产品在低温和真空条件下保藏，以防止
氧化和潮解。

1.3 氨基葡萄糖吉量测定

按照改进的囚皿n-Mo咯an方法进行可参考文献[9J。

1.4 氨基葡萄糖硫酸销盐中亚硫酸根含量测定

按垂考文献[IOJ的方法进行。

1.5 氨基葡萄糖硫酸销盐中纳离子吉量测定

用原子吸收法进行测定[ul。
测定条件，D-E2280型，波长58θ皿g乙快流量2.6Vmin;空气流量19.5L1min ;狭缝O.7run;电流

7mA， 

1.6 氨基葡萄糖硫酸纳盐中氯离子吉量测定

按妻考丈献[12J的方法进行。

1.7 氨基葡萄糖硫酸纳盐的旋光度测定

准确称取5αlOOg 氨基葡萄糖硫酸锅盐迅速溶于重蒸水中，定容至5OmLo 在20'C时每桶一定时间
在旋光仪上测定榕液的旋光度，由公式[α]营=alLC计算出比旋光度 ，绘出时间-比旋光度曲线。

2 结果

2.1 氨基葡萄糖盐酸盐与甲醇纳最佳反应时间的确定

氨基葡萄糖盐酸盐与甲醇铀反应生成氨
基葡萄糖碱随反应时间的变化如圆1 所示。
从圈中可以看出，随着氨基葡萄糖盐酸盐与
甲醇呐反应时间的延长，氨基葡曹糖晒的产
率不断增加，在5rrrin 时达到最大值，其产率
为84.2%0 再延民反应时间，氨基葡萄糖碱
的产率没有明显变比，这说明氨基葡萄糖盐
酸盐在5min 时已经与甲醇锅 反应完圭。 因
此，可以确定氨基葡萄糖盐酸盐与甲薛销最
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佳反应时间为5min，反应时间小于5min 时， 圈1 反应时间对氨基葡萄糖碱生成的影响

氨基葡萄糖盐酸盐与甲醇制反应不完全，舍 Fîg.l Effect of rea础。""'"" 。但卢.Jd of gluc蝴皿æ'-

使氨基葡萄糖硫酸锅盐的产率降低。

2.2 氨基葡萄糖碱与三氧化硫最适反应时间的确定

从图2 中可以看出，随着氨基葡萄糖碱与三氧化硫反应时间的延位，氨基葡萄糖硫酸纳盐的产率不
断增加，在曲=n 时达到最大值，其产率为84.9%。 再延长反应时间，氨基葡萄糖硫酸铀盐的产率没有
明显变化。 且图中可以确定，氨基葡萄糖碱与三氧化硫的最适反应时间为6Omin o
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2.3 反应温度对氨基葡萄糖硫酸纳盐产

率及质量的影响

从表l中可以看出， 随着反应温度的升高，
氨基葡萄糖硫酸铀盐的产率没有明显的变化。
但随着反应温度的升高，氨基葡萄糖硫酸饷盐
产品的颜色逐渐加深，品质革断下降， 由白色逐
渐变为浅黄色。 这可能是随着反应体系温度的

升高，所 生成的氨基葡萄糖硫酸纳盐氧化加剧，
导致产品的颜色变深。所以要制备高品质的氨
基葡萄糖硫酸纳盐， 应尽时能的降低反应体系
的温度， 般在-5吧左右比较合适。 但在工业

化生产过程中，综合考虑成本及产品的品质，选
用。吃比较合适。

2.4 氨基葡萄糖硫酸销盐的比旋光度

按本工Z':*J备氨基葡萄糖硫酸铀盐的比旋
光度[α]市为54.130。 氨基葡萄糖硫酸纳盐溶

液比旋光度随时间的变化曲线见图3。 由图可
知.D-氨基葡萄糖硫酸铀盐存在着变旋现象。

刚配制熔液的[α]营最大，接近7fY'.但随着时间
的变化， 氨基葡萄糖硫酸纳盐的比旋光度迅速
下降，大约劫后趋于稳定。 说明氨幕葡萄糖硫
酸嗣盐在水榕液中发生变旋作用，达到α型和
自型的平衡。

2.5 氨基葡萄糖的吉量

用改进Elson-Mωwm:!i法测得所制备的产

品中氨基葡萄糖的吉量为55.9%，这是氨基葡
菌糖碗酸纳盐和未反应的氨基葡萄糖盐酸盐中
氨基葡萄糖的总和。

2.6 氨基葡萄糖硫酸锅盐中俐的含量

所制备的氨基葡萄糖硫酸铀盐中纳的吉量
血8.519毛。 由于反应中咕:成的氧化铀及未反
应的甲醇铀在反应后被离心除去， 所以产品中
的纳基本是氨基葡萄糖硫酸铀盐中所吉的纳。

2.7 氨基葡萄糖硫酸销盐中氯离子吉量

所制备的氨基葡萄糖硫酸锅盐中氧离子的
吉量为2.369毛，这是由于未反应的氨基葡萄糖
盐酸盐残留所致。据此可推断产品中大约吉
15%氨基葡萄糖盐酸盐。

2.8 氨基葡萄糖硫酸饷盐中亚硫酸根含量
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图2 反应时间对氨基葡萄糖硫酸嗣盐产率的影响

Fig.2田"ect of reaction ti配on yidd of gl川"棚配
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函3 氨基葡萄糖硫酸纳盐溶液的比旋光度 时间曲线
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制备的氨基葡萄糖硫酸纳盐潜于水后测得亚硫酸根古量为32.67%。 为了证明氨基葡萄糖碱与三
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氧化硫反应中是否形成硫酸醋键，卒研究利用1%的盐酸水解所得产物，测得亚硫酸根吉量为32.69%，

两者几乎没有差距。 说明在反应过程中基本没杳氨基葡萄糖硫酸醋生成。 由于反应结束后用潜剂洗操
至不吉游离的E硫酸根离子，所以测得的亚硫酸根离子吉量应是氨基葡萄糖硫酸纳盐所吉。

3 结论

本工艺制备氨基葡萄糖硫酸饷盐的最佳反应条件为，氨基葡萄糖盐酸盐与甲醇俐的最适反应时间
为5min，氨基葡萄糖瞄与二氧化硫的最适反应时间为恤，最适反应温度为0吧。 所制备的产品中大约吉
80%的氨基葡萄糖硫酸铺盐且15%的氨基葡萄糖盐酸盐，此外还吉有哑硫酸销等杂质。 由于产物较易
氧化和潮解，所以提纯比较困难，还需要进一步研究，寻找合适的纯化方法，生产高纯度的氨基葡萄糖硫
酸纳盐。
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